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1. Vocé recebeu do fiscal um caderno de respostas da
prova pratica/discursiva e este caderno de questdes.

2. E sua responsabilidade verificar se 0 nome do cargo
informado neste caderno de questoes corresponde ao
nome do cargo informado em seu caderno de respostas.

3. Vocé dispde de 4 (quatro) horas para realizar a prova,
incluindo a escrita no caderno de respostas.

4. Somente depois de decorrida uma hora do inicio da prova
o0 candidato podera entregar o seu caderno de respostas e
retirar-se da sala de prova (Edital 342/2013).

5. Somente sera permitido levar seu caderno de questoes
faltando uma hora para o término estabelecido para o fim
da prova (Edital 342/2013).

6. Ap6s o término de sua prova, entregue obrigatoriamente
0 seu caderno de respostas ao fiscal.

MEDICO VETERINARIO
ANALISE DE RESIDUOS EM ALIMENTOS

PROVA PRATICA/DISCURSIVA

Leia com atencao as Instrugoes

7. E terminantemente vedado copiar respostas, em qualquer
fase do concurso publico (Edital 342/2013).

8. Os 3 (trés) ultimos candidatos de cada sala somente
poderdo ser liberados juntos (Edital 342/2013).

9. Se vocé precisar de algum esclarecimento, consulte o fiscal.

Somente apo6s autorizagao para o inicio da prova:

1. Verifique, neste caderno de questdes, se a numeracao
das questdes e a paginagao estéo corretas.

2. Verifique, no caderno de respostas, se existem espagos
suficientes para a transcricdo das respostas de todas as
questoes existentes neste caderno de questoes.

Cronograma Previsto - Prova Pratica/Discursiva

Divulgagéo do resultado preliminar da Prova Pratica/Discursiva

14/04/2014

Disponibilizagdo da imagem do caderno de respostas da Prova Pratica/Discursiva

14/04/2014

Interposicéo de recurso contra as questdes e o resultado preliminar da Prova Préatica/ 05 e 06/05/2014

Discursiva
Divulgagao do resultado do julgamento dos recursos contra as questdes e o resultado
e oo . . 16/05/2014
preliminar da Prova Préatica/Discursiva
Divulgagéo do resultado final da Prova Pratica/Discursiva 16/05/2014
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QUESTAO 1

Tetraciclinas sao antibidticos usados na medicina veterinaria para o controle de doengas, porém o uso
inadequado dessas substancias pode resultar na presenga de residuos em tecidos animais destinados ao
consumo humano. Devido a preocupagédo com a qualidade dos alimentos, a ANVISA, em 2003, estabele-
ceu o Limite Maximo de Residuo (LMR) de 100 ng/g para as tetraciclinas.O método a seguir foi desenvolvi-
do e validado para analise dessas substancias utilizando cromatografia liquida acoplada a espectrometria
de massas sequencial, utilizando ioniza¢ao do tipo eletrospray (ES/I) (CL-EM/EM).

Preparo da amostra

Foram preparadas solugbes estoque dos padrdes de tetraciclinas com concentragao final de 1,0 mg/mL
(cada solugao) e solugdes de trabalho a partir das solugbes estoque:

1,0 g de amostra (musculo de frango) homogeneizada foi transferida para tubo de centrifuga, fortificada
com solugéo de trabalho e adicionado padrao interno. Apds mistura e repouso por 30 minutos a tempe-
ratura ambiente, foram adicionados 4,0 mL de solugdo tamp&o. Apds mistura vigorosa e centrifugagao, o
sobrenadante foi separado. Essa etapa foi realizada duas vezes e os sobrenadantes combinados. Foram
adicionados 4mL de n-pentano, misturado vigorosamente, centrifugado e a fase aquosa foi separada, a
qual foi transferida para um cartucho de extragdo em fase sdlida (EFS) com sorbente C18 (previamente
condicionado) e realizado o procedimento. Para a eluicdo dos analitos, foi utilizada uma solugdo mistura
de acetato de etila e metanol. Apds a extragao, o solvente foi removido sob fluxo de nitrogénio utilizando
um banho a 40°C. O residuo foi ressuspendido em 100 uL de fase mével e 10 uL dessa solugao final foram
injetados no equipamento CL-EM/EM o qual estava com uma coluna cromatografica C18 (100 mmx 2,0 mm
e 5 um de didmetro interno).

As condicodes utilizadas no sistema foram:

Espectrémetro de massas: agulha 5000 V, shield 600 V, housing 50°C, voltagem do capilar 50 V e volta-
gem do detector 1500 V. Nitrogénio ultra-puro foi utilizado como gas nebulizador e gas secante a 19 psi e
360°C. Argbnio ultra-puro foi utilizado como gas de colisdo a 2,0 mTorr. Foi operado em modo de monito-
ramento seletivo de reacao.

Cromatdgrafo: Foi utilizado modo gradiente de eluicdo onde o solvente A foi agua ultra-pura (Milli-Q) e
B acetonitrila (ambos com 0,1 % de acido férmico) e fluxo de 0,3 mL/min.

Dentre os resultados obtidos, tem-se a média da recuperacao (%) descrita na tabela a seguir:

Nivel (na/q) TC CTC DC OTC
50 95,47 94 .81 99.51 93,53
100 101,36 89,38 92,92 90,48
150 106,27 99,23 102,99 95,05
Onde:

TC = tetraciclina
CTC = clorotetraciclina
DC = doxiclina
OTC = oxitetraciclina
Pergunta-se:
Item A) A fortificagdo da amostra poderia ter sido realizada utilizando as solugbes estoque? Justifique.
Item B) Qual a finalidade do solvente n-pentano utilizado durante o preparo da amostra?
Item C) Qual a finalidade do gas secante?
Item D) Era realmente necessario utilizar o gas de colisdo?

Item E) Foi adequada a escolha dos niveis para o critério de validagao, recuperagao? Justifique sua resposta.

Item F) Os resultados obtidos para a recuperagao estdo aceitaveis? Justifique sua resposta.
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QUESTAO 2

Um agente dopante hipotético “X” é o principal alvo analitico para quantificagdo quando presente na
analise das urinas dos atletas. Tal anadlise é realizada através da CL-EM-EM, com uma coluna C18 de
1,8um X 2,1 mm X 50 mm. Para determinar, quantitativamente, a concentracao de “X” na urina do atleta, o
primeiro passo € a construgdo de uma curva analitica de “X”, com utilizacdo de padrao interno deuterado
(“X-D,"). A amostra foi preparada em triplicata. A area do analito “X” na amostra e a area do PI ( “X-D.")
encontram-se na tabela abaixo.

Replicatas Analito (area) Padréo interno (area)
Replicata 1 16764 12693
Replicata 2 16015 11948
Replicata 3 16128 12277

As curvas analiticas obtidas sao apresentadas a seguir:

A CurvaAnalitica B Curva Analitica
5,00 N 2,50 = B
Razio y=0,366x+ 0,8369 Razdo y= Oé}?%xgggﬂl
analito / Pl 4,00 - R2=0,9946 analito/Pl 200 - =0,

3,00 + 1,50

2,00 - 1,00 o

1,00 4 0,50

0,00 T T T T T 1 0,00 T T T T T "

0,0 2,0 4,0 6,0 80 100 12,0 0,0 2.0 4.0 6.0 8.0 100 120
Conc. (ng/ml) Conc. (ng/ml)
C Curva Analitica
2,00 -
Razado 1,80 | y= O,%44x +0,374
analito/PI 1,60 R"=0,908 *

1,40 -
1,20
1,00
0,80
0,60
0404 o
0,20 -
0,00 T T T T T ,

0,0 2,0 4,0 6,0 80 100 120
Conc. (ng/ml)
De acordo com o exposto, responda:

Item A) Qual dos trés graficos apresentados é o mais adequado para proceder com a quantificagdo? Explique
sua resposta. Qual a concentragdo em ng/mL do analito “X” na urina?

Item B) E possivel utilizar qualquer um dos trés graficos para proceder com a quantificagdo? Explique deta-
Ihadamente sua resposta.

Item C) Um analista trabalha com uma fase mével contendo uma mistura de tampéao fosfato de sédio mono-
basico monohidratado e metanol. Quais sdo os cuidados necessarios no preparo de 1 L de fase mével
contendo uma mistura de tampao fosfato de sédio monobasico monohidratado 0,10mol.L-' e metanol na
proporcgéo (60:40)? Descreva detalhadamente a preparagao desta fase.

Item D) Quais s&o os cuidados necessarios com o equipamento cromatografico quando se utiliza fase movel
contendo a mistura de tampéao fosfato 10mM e metanol na proporgao (40:60)?

Item E) Como deve ser realizada a preparagéo de uma fase mével metanol / agua (30:70)? Quais os mate-
riais de laboratorio seriam utilizados? Justifique sua resposta.
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